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Verfahren zum 6l- und watiaerabweiaendmachen von Textilien 
und Mittel zur DurchfUhrung dieses Verfahrene 



Die Brfindung betrifft neue ETittel* um Faeermaterial , ina- 
besondere Textilien, aowonl waaaer- ala auch ttlabweisend 
zu machen, una oin Verfahren zu ihrem i&insatz* Im beeon- 
deren betrifft die .Brfindung die tterstellung yon Misch- 
polymerisaten von Iluoralfcylacrylaten Oder -methacrylaten mit 
Methylolacrylamid Oder Ilethylolmethacrylamid, und ihre Auf- 
bringung auf Fasennaterial • 
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Case 3A ^ 

Geeonderx wirkende VaHserabweisungsmittel und Olabweisungs- 
mittel sind fUr zahlreiche Feststoffe be re it 8 einmal vo.ge- 
schlagen v/orden, aber es exist iert en biaher im Handel 
keine Mittel , die den Behandlungsgut sowohl ein wasch- 
echtee' yaa^erabweiaungevermb£en als aueh ein waschechtes 
OlabweisungsvermBgen erteilen. Man hat zvsrar beobachtet 
(UoS. 2 642 416), dass Polymerisate bestimmter 1 f 1-Dihydro- 
perfluoralkylacrylateater die iiigensohaft sowohl der Oleopho- 
Lie als auch der Hydrophobic besitzen, aber diese xiffekte 
waren auf Textilmaterial gegenliber V/asohen Oder Trocken- 
reinigen gewohnlich nicht bestMndig. Ea 1st demzufolge ein 
Ziel der iirfindung, Mittel zur VerfUgung zu ate lien, die 
aaermaterial, z« B. Textilfaeern und Papier, sowohl waaeer- 
abweiaend als auch Slabweisend machen, und die sen Effekt wasoh- 
echt hervorzurufen* und zwar sowohl dera Yfaschen als auch dem 
Trookenreinigen gegenUber. Ein weiteres Ziel der Erfindung 
liegt in der Herstellung konzentrierter und bestandiger 
(und deshalb marktf Shicer) w&soriger Emulsionen, die der 
Verbrauoher einfaoh mit Vasser verdtinnen kann, urn eine 
Behandlun^sf lotte der gewtinechten VerdUnnungen bzw. Starke 
zu erhalten* 

Ueitere Vorteile und Zv/eckangaben ler Erfindung gehen aus 
der naohfol^enden Beschreibung hervor* 
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Case 5A 

firfindun^fieemaaa werden dieoe Ziele erreicht f indem man einen 
Pluoralkylester (A) der nachfolgend definierten Zusamrnen- 
setzung nit einem N-Hethylolacrylamid (B), d* ho einer 
Verbindung der Zuaan.mensetzung 

Q~NH~CH 2 0H 

worin Q den Acylreefc der Acryl- Oder l!ethacryls£ure (do h. 
einen der Reete 

0 CH« 0 

j. 1 1 , 

CH 2 -CH C und CH 2 «C C ) 

darstellt, der Uiechpolymerisation unterwirft, vorzugsweiae 

naoh der Technik der Emuleionapolymeriaation. Der Mengen- 

anteil der i omponente B in deia Itischpolymerisat betragt 0,25 

bis 5 dee Gesamtgewichtes^ Der Pluoralkylester (Koaponente A) 
» 

1st ein Keter der Acryl- Oder llethacryleiiure. Br kann eine 
Verbindune der nachfolgend angegebenen Pormel oder ein Gemisch 
von swei Oder nehx solohen Verbindungen sein, nSmlich: 

g~O0H 2 (CP 2 "CP 2 ) m H t (m » 1 bis 6), 
V~0CH 2 (0? 2 ) n P, (b - 2 bis 12), 
und* Q-OCHgCHgCCPj,),^, (n » 2 bis 12) e 

BAD ORIGINAL 
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Case 3A 

worin Q die gleicha Bedeutun^ v/ie oben faat„ 

Jie bei der olen erwahnteq Polymerisation anfnllende waosri^e 
Emulsion bzw. der latex kann nit Wasser verdunnt werden, um 
ein Behandlungobad zu erhalten, welches auf das Faoermaterial 
wie Baumwolle, Voile, JTylori, Polyeate-faser oder Papier aufge- 
bracht verden kamio Danach wird das Behandlungsgiit abgequetecht 
und, vorzugaweise nach Trocknung 30 iJekunden bis 5 Kinuten 
auf eine Teaperatur zwis chen 100 urd 150° c erhitst« 

Die Mischpolymerie^ IrcSnnen nach ublichen ilethoden herge- 
stellt werden. Ura standige wlederholungen verrceiden, wird 
die Erfindung nachfolgend in allgemeinen nur un*er Bezug- 
nahme auf Fluoralkylacrylate und Kethylolacrylamid erBrtert* 
aber diese beiden Verbindungen sind ale typisch f(ir beide 
Verbindungstypen anzuaehen, a.h. auch fllr die entsprechenden 
Fluoralkylmethacrylate und Uethylolmethacrylaioido 

Bach elner bevorzugten Kethode wird das Fluoralkylacrylat 
oder -me-thacrylat der obigen Fornel oder ein Geaisch dieaer 
Fluoralkyleater lalt der gewlinsehten Menge von H-Methylol- 
acrylamid in ein em t»fi8arigen tfyatem emulgiert. Die Emulsion 
wird in Abwesenheit von Sauerstoff , aber in Annesenheit eines 
frele Radikale bildenden Katalysators (z» B. Wasserstoffper- 
oxyd, Benzolylperoxyd , Kal lumpers ./J fa-S, 2,2 , ~A80dii80butyr«- 

^ BAD ORIGINAL 
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amidin-dihydrochlorid usw») erhitzt und das Gemiach etwa 
4 bis 16 atunden bei etwa 50° C gerUhrt, wobei die Poly- 
merisation erfolgt. Der entstandene Latex wird nun d\jrch~ 
ge pre sat, urn ihn von allera niohtdispergierten Ilaterial zu 
befreieno Die abstromende Dispersion, welche das dispergierte 
Polymerisat e nth Sit, 1st einsatzbereit • Dieser w&ssrige Latex 
ist eine milchige Dispersion, welche normalerweise 20 bis 40 
Gewo^ Mischpolymerisat enthalt, Je nach der J^onzentration 
der verwendaten Reaktionsteilnehmer. Der Latex kann in dieser 
Pons ale Handelsprodukt ve kauft werdem 

Dieser handelslibliche konzentrierte Latex kann als Klotz- 

flotte verwendet werden, indem man ihn mit 7»asser bis 

auf eine lolymerisatkonzentration von 1 bis 10 Gewo?J des 

Bade s verdHhnto Das textile Behandlungsgut Oder auch Papier 

wird in diese© Bad geklotzt und dann von Uberschttssiger 

PlUssigkeit be f re it, gewShnlich oittels Abquetschwalzen, und 

zwar so, dass die Trockenaufnahme (Trockengewicht Polymerisat 

auf der Paser) etwa 0,5 bis 10 > vom Gewicht der Paser be- 

tragt. Dus Behandlungsgut wird dann mindestens etrra 30 Se- 

kunden auf 100 bis 150° 0 erw&rrat, urn eine maximale Dauer- 

haftigkelt des Behandlungsmittels auf dem Behandlungsgut 

zu ersiielem Das so be hand el te Textilmaterial Oder Papier 

ist geg niib r Wasser und 01 abweisend und behalt dieses Ab- 

weisungevernuig n selbst nacli vielem V/asohen oder Trock nrei- 

nigen. BAD GrtiGlNAL 
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Wenn gewlinscht kann man daa Kiachpolymerisat in aubstanz 
gewinnen, indent man den oben erwahnten wfissrieen Latex in 
Methanol Oder Aceton gieast and den ausgefallenen Fent- 
stoff abfiltrierfc und trocknet ( vorzugaweise ira Vakuum)* 

Die Polymerisate gem£8a der Flrfindung sind Featstoffe, 
die in ./aseer, Aceton und Methanol unlbBlich sind* FUr die 
Zwecke der vorliegenden Jirfindung sin* die jenigen Polymeri- 
sate bevorzugt, welche verschiedenartige Fluoralkylacrylat- 
Oder -methacrylateinheiten enthalten 0 Solche Polymerisate 
werden gewonnen, indem man H-Methylolacrylamid (oder N-Ifethy 
lolmethaorylamid) mit Gemiachen von Fluoralkylacrylaten 
Oder -raethacrylaten der oben definieften Art polymerisiert 0 

Beispiele fUr Fluoralkyleater f die sum Aufbau der Miechpoly- 
oeriaate gemaat; der iSrfindung verwemlet werden kctanen, sind: 

1H f 1H-Pentaf luorpropylacrylat , 
1H, 1H,3H-Tetraf luorpropylmethacrylat , 
1H f IK-Heptaf luorbutylmethacrylat f 
1H f 1H, 2H,2H-Pentaf luorbutylacrylat f 
1H f 1H-Honaf luorpentylacrylat 9 
~1H f lti! f 5H*0ctafluorpentylmethacrylat , 
- Tbf,iH # 2H,2H-Heptafluorpentylmethacrylat, 

BAD 0«>GW AL 
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Case 3A 

1H,lH-Tridecafluorheptylnethftcrylat, 

1H , 1H , 7H-Dodeoaf luorheptylaorylat , 

1 H ♦ IH-Pentad eeaf luoroc tylaorylat , 

1H, 1K , 8H -Tetradecaf luoroctylmethaorylat , 

1H # 1H , 2H, ZH-Iridecaf luoroctylaerylat , 

1H f IH-Heptadaoaf luornonylnethacrylat , 

1H 1 1H » 9H-Bexadeoaf luoraonylacrylat , 

1H, 1H , 2H , 2H-Pentadecaf luomonylmetbacrylat « 

1H, 1H, 1 UI-Eieoaaf luorhendeoylmethaerylat, 

1H, lH«-Heneicosaf luorhendeeylaerylat, 

1H| lH-Trico8af luordodeoylacrylat, 

1H 1 1H , 2H , 2H-Heneicoaaf luordodecylaathaorylnt 

und Genloohe von awei Oder near dieser Verbindungen. 

Im allgeneinen 1st die Abweieungavirkung beaaer, wenn n zu- 
iiianat. 

Me Obigen Fluoralkyleeter ktfnnen hergeBtellt warden , indem 
matt Acryl- Oder Hethaorylsaure alt einem der Polyf luor- 
alkohole voreatert, die den heroustellenden Sstern entapreohen, ■ 

Dieee Alkohole ktfnnen lhreraeite wie folgt hergestellt warden: [ 

I 

i 

Die 1H,1H-Polyfluoralkohole yerden duroh Reduktion von Per- 
fluoralkanoiiuren mit LtthlumaluminliaBhydrid gewonnen (vgl, 

m» *f 
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UoSo 2 666 797} • Die 1H f 1H P 6}H-Polyfluoralkohole warden 
hergestellt, indem man TetrafluorSthylen mit Methanol urn- 
setzt (vglo UoSo 2 559 628} « Die 1H f 1H > 2H»2H-Polyfluor- 
alkohole werden hergestellt* Indem man ein 1-Jodpoly- 
fluoralkan der Formel C n P;> n + «jJ mit Vinylaoetat zur Um- 
setzung brinigt und das als Zwischenprodukt gebildete Acetat- 
Additionsprodukt mit Zink reduziert, wodurch man den gewtinach- 
ten Polyfluoralkohol erhSlto Die Herstellung von 1H ? 1H,2H,2H= 
Pentadecafluor-1-nonanol wird hier als Beispiel erlMuterto* 

Beispiel 1 

Ein Genisch aquimolarer Kengen (0»1 Granunol) Vinylaoetat 
und 1-Jodpentadeoafluorheptan und 0,1 g 2,2' -Azodllsobutyro- 
nitril werden unter Stickstoff 5 St und en unter RUhren auf 
80 bis 90° C erhitzt. Dann setzt man einen weiteren Anteil 
von 0,1 g 2 f 2 9 ~Azodiisobutyronitril und 4,0 g Wodpenta- 
decaf luorheptan hinzu und setzt das Erhitaen 2 St und en bei 
75° C forto Das nieht umgesetzte 1-Jod pen tadecaf luorheptan 
wird bei 8 mm Druck und einer Kolbentemperatur von . 60° C 
abdestilliert « Der fllissige Blickstand maoht etwa 57 g aus» 
Er besteht im wes en t lichen aus 1H,2H f 2H~Jodpentadecafluor- 
nonylacetato 

Zu einer LiJsung von 55 g dieses Jodpolyfluornonylacetates 

in 100 ml 95#igem Athanol setzt man im Verlauf einer Stund? ' 
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»vv:©2-* r 'rarkem RUhren bei 60° C eine Avtf ^/.etamung von 20 g 
Zinkstaiib in 50 ml 955tigem Athanol und 10 ml konzentrierte 
SalzsSure mu Im Verlaufe der Reaktion werden zwei 5«ml~ 
Anteile Ton konzentrierte? Salzsaure zugeset&t, damit das 
Zink waiter reagiert* Han eetzt das RUhren des Gemisches 
eine Stunde fort, ktihlt auf 25° 0 und vermiacht es in einem 
Scheidetrichter mit 100 ml kaltem Wasaer. Die Slige Schicht 
(37 g) wird abgezogen und mit einer a orof ormlBsung des 
aus der wSssrigen Schicht extrahierten Materials versetzto 
Naoh Abdeatillieren des Chloroforms bis zu einer Temperatur 
von 110° 0 bleiben 40 g Produkt zurlicko 

Dieses Produkt wird mit 50 ml einer 10#igen athylalkoholiachen 
Losung von KOH eine Stunde auf 60° C erhi'tzt, in Wasser ge- 
gossen und dreimal mit Chloroform aus ge a chlittel to Die Chloro- 
formliteung wird liber vaaserfreiem Magnesiumsulf at getrocknet 
und das Chloroform abgestreifte Bei 84° C und 10 mm Hg geht 
reines 1H,1H t 2H f 2H-Pentadeoafluor-1-nonanol Ubero Der 
Breohungsindex (nj 5 ) betragt 1,3164<> 

In entsprechender Veise werden and ere 1H| 1fI»2H f 2H~Polyfluor~ 
alkohole aus Wodpolyfluoralkanen und Vinylaoetat gewonneno 
Das lH»lH»2H f 2H"Heptafluor~1«~pentanol siedet bei 760 mm Hg 
bei 128° 0; nj 5 » 1 9 3100« 

- 9 - 
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Das Aufklotzen dor Mischpclymeriaatermlsionen gamass der 
Erfindung auf Toxtilgut oder Papier erfolgt vorsugaweiae aus 
w&ssrigen B3d ern und unter sauren Bedingungen, z, B. bei 
pB 2 bis 4c 

Es wurde beobachtet, daaa nach den Waechen des behandelten 
Textil-utee die Werte f lir das Abweisungsvenafigen oft viel 
niedrlger als uraprllnglich liegen. Be vurde jedoch gefunden, 
daaa eine einfache BUgelbehandlung des gewaachenen Materials 
den Abveisungseffekt wiederherstellto Urn alao den grftsst- 
stfglichen Hutzen aus dies en neuen Mitteln su Ziehen, soli 
das gev/aschene Behandlungagut vor Yorwendung gebtigelt warden ^ 

Das 01- und Yasserabveisungaverm&gen wird nach bekannten 
Method en bewertet: 

Die Bevertung des Vaaserabweisungsvermdgens erfolgt nach 
den SprUhteat "Standard Spray Method" , der in dem "The 
American Association of Textile Chemists and Oolorists 
Technical Manual and Yearbook", 1956, Seite 132 beschrieben 
ist. 

Die Bevertung des OlabweieungsvenaSgena beruht auf den unter- 
sohiedlichen Eindringeigenschaf ten von MineralBl ("Hujol") 
und n-Hoptan. Gemische dleser beiden Kohlenwass ers toff - 
flttssigk iten, di in alien Mong nverhaitnies n misohbar ind ? 
* igen Eindring ig nsehaften, di d r Menge d s n -Heptane i* 

B 0 9 9 0 2 / 0 8 2 1 bad original 
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Gemiaoh proportional aind. 

Zur Beutimmung der Olabweiaung einea behandelten Gewebes 
legt man 20 p 3 x ?0 » 3-om»Proben des Gewebes auf einen Tiaoh 
und bringt einen Tropfen dea Tea tgemi aches voraichtig auf 
die Gevebeoberf lacks auf. Nach drei Monaten warden Benetzung 
und Penetration db& Gawebee visuell beobachtet. A us der nach- 
folgenden CJabelle wird diejenlge Zahl, die dem Gemisch ent~ 
spricht, welches den httohoten Prozentgehalt an Heptan enthalt 
und das Gewebe nicht durehdringt Oder benetzt, ala Bewertung 
dee 5labweisungavermagens genommen: 



OlabweisungS' 
wert 

100* + ) 
100 
90 
80 
' 70 
50 
0 



Vol.-jS Heptan 

60 
50 
40 
30 
20 
0 



Volo~# "Ku^ol" 



40 
50 
60 
70 
60 
100 



keine Besttindlgkeit 

fegenUber "Hujol" 
&» h. Penetration 
binnen drei Minuten) 



GewBhnlich liegen annehobare Werte fUr die Olabweioung bei 
70 und dartlber, dooh erhalt man manchmal auch bei Wert en von 
etwa 50 in gute Wirkung gegen Olaufnahme. 

BAD ORIGINAL 
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Lie nachfolgenden Belsplele dienen der weiteren Erlfiuterung 
der Erfindung, ofcne aie erachSpfend zu kennzeichnen* Telle 
oind Gewichts telle* 

Beisplel 2 

2 Telle H-Methylolacrylamia, 3,5 Telle Nat ritual aurylalkohol- 
aulfat und 180 Telle auagekochtes Waaser (zur Entfernung von 
Saueratoff) werden 20 Sekunden in einer Kolloidmlihle homo- 
genieiert. Dann setzt man 98 Telle 111, m-Pentadecafluorootyl* 
aorylat hihzu und homogenieiert das Gemisoh 3 Minuten« Das- 
Oemisch vird dann In eln RUhrgeffias gegoasen und auf 50° C 
orbits*; man setzt 24 Telle einer LSaung, welch e 0,8 Telle 
Kaliumpersulfat in 36 Teilen gekochtem Wasaer en thai t, hinzu 
und rOhrt daa Gemiach unter Stiokstoff 4 Stunden bei 50° Co 
Dann setzt man die rest lichen 12 Telle KaliumpersulfatlSsung 
hinzu und setzt die Polymerisation 12 weitere Stunden forto 
Die entatandene w&sarige Sue pens ion, die etwa 30 Gew.jt 
Niachpolynerieut enthfilt, hat elnen pH-Wert zwischen 2 und 4 
und iut dlrekt flir den Bins at z verwendbar* 

Das Mischpolyaerlsat kann iaoliert werden, indem nan die 
Suspension in eln groaeee Volumen Methanol giesst und 4as 
feate Produkt abfiltriert. Die Analyse ergibt tinea Stic k- 
etoffgehalt ron 0,23 % und elnen Pluorgehalt yon 61,2 Jt c 

En cin KXotzfl tt herzuat lien, wird die wttaerifie S\wp_ n« : 

-12« 809902/0821 BA ° ° fl,G,NAL 
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sion mit Wasser bis auf einen Polymeria atgehalt von 5 GewojS 
verdiinnt. Gewebe aus Cellulosematerlal wird in die Klotz- 
flotte getaucht und von ttberschttssiger FlUssigkeit duroh 
Abquetschen befreito Das Gewebe wird dann getrocknet und in 
einen Of en 3 Min» auf 150° C erhitzt. Das auf diese Weise 
behandelte Gewebe zeigt im allgemeinen eine Gewichtezunahme 
von etwa 4 bis 5 ft (Trockenaufnahme) und hat ein Olabweisungs 
vermtJgen von 80 « 

Urn die BestSLndigkeit dieses Effektes zu erproben, wird das 
behandelte Gewebe 15 Minuten unter RUhren bei 70 bis 80° C 
in einer 0,2%! gen 15sung einea fUr Bineatz unter ersohwerten 
Bedingungen bestiimnten Detergents (Tide) gewasohen; es wird 
dann aufelnanderfolgend in a led end em Wasser und in kaltem 
Wasaer g^spttlt und oehliesalioh getrocknet 0 Dann wird das 
Gewebe bei 235° C gebiigelt* Bei einem eolchen Test bleibt 
der Oiabweisungswert des Gewebes nach mehrfachen aufeinander- 
folgenden Wasch- und Btigelvorgiingen auf 80 und fiel erst nach 
der aohten Behandlung etwas ab, und zwar nur auf 70. 

Eine Kontrollprobe des Gewebes 9 das in entsprechender Weise 
mit einem Polymerisat behahdelt wurde, das zu 100 jt aus 
lH,lU~Pentadecafluoroctylacrylat aufgebaut iet (also ohne 
Hethylolacrylamid), zeigt nach einem dreimaligen Vasch- und 
BUgelvorgang einen Olabweiaungs-Vert von 50 und verliert naoh 
4-mallgem Wasohen praktis h sein gesamtes Abw iaungsv rmSgeno 

BAD ORIGINAL 
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Wenn man ein St lick Karungarnwolle in der glelohen Yelae wie 
das Baumwoll&ewebe bis au diner Trockenaufhahme von 5 £ nit 
dem Mlsohpolymerisat dieses Beispiela behandelt und ea dann 
ciMlif't, betragt sowohl der Wasserabveisungs- ala auch der 
Olabweisuugs-Wert nach Trocknen und Btigeln 70- Hach Trockan- 
reinigung mit Stoddard 1 s-Ltfsungsmittel haben die Abweisungs- 
werte keine Xnderung erfahren. 

Ein Mischpolyraerisat, das wie oben beaehrieben 1H V 1H- 
Pentadecafluoroetylmethacrylat uhd tf-Methylolacrylarcid 
hergeatellt v/urde, ergibt aiuiliche Wau^er- und Olabweiaunga- 
effekte auf Baumwoll- und Vollgeweben* 

Beispiel 3 

Nach der in Beispiel 2 angegebenen Method e stellt nan eine 
Emulsion her, welcbe 1 Teil N-Metfcylolacrylamld, 99 Telle 
IH.IH-Pentadecafluordecylaciylat, 3,5 Telle Hatriumlauryl- 
alkoholeulfat und 180 Telle gekochtes Wasser enth£Lt, und 
polymeria iert die&e, vobei man eine LBsung ron 0,8 fallen 
Kaliumpersulfat in 36 Teilen gekochtem Wasaer als Polymer!- 
aationaerregor verwendet. 

Die Bewertung der Ergebnisse erfolgt wie in Beispiel 1 auf 
Baumwolle und Wolle, jedooh mit der Haaegabe, dass hier ein 
l&ges Klotzbad verwendet und mit einer Iro k «n»f noi.»' 
von 1 g arbeitet wird. Ee word n int wes ntlichen die gl lohen 
Srgebniaa erzi It. 
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In ahnllcher Velse wird aua 1H, 1H,2H,2H-Pentade afluor-- 
nonylacrylat Oder -methaorylat anstelle des 1H, W-»ona- 
decafluordecylacrylates ein Misohpolyme:ri..&«*t erhalten, das 
einen Baunwollgewebe nach Aufbringen aus seinem Latex ein 
hones Waoser- und OlabweisungaverttBgen verlelht* 

Beisniel 4 

2 Telle H-Methylolacrylamid, 3,5 Telle Natriumlaurylalkahol- 
aulfat und 180 Telle gekochtes Vasaer (ton 'den Sanerstoff zu 
entfernen) verden 20 Sekunden in einer KolloidmUhle homo- 
genisiert. Bann aetzt man in Verlaufe einer Minute ein 
Geniach von 30 Teilen lH,1H,11H-Eicoaafluorhendecylacrylat 
und 68 Teilen 1H,lH,7H-Dodecafluorheptylacrylat zu und 
homogenisiert das Gemlaeh 3 Ninuten. Dae Gemisoh wird dann 
in eine nit einem RUhrverk auegeatattete Flaache gegoaaen 
und auT 50° C erhitzt. Man aetzt 24 Telle einer Loaung hlnzu, 
welche 0,8 Telle Kaliunpersulfat in 36 Teilen gekochtem 
destllliertem Waaaer en thai t, und rtthrt daa Gemisoh unter 
Sticfcetoff 4 Stunden bei 50° C. Dann aetzt man die restllchen 
12 Cell* toliunpersulfatlBsung hlnzu und aetzt die Polymeri- 
sation 12 Stunden fbrt. 

Die so entatandene waaarige Suspension hat einen pH-Wert Ton 
2,4 und enthttlt ungefahr 30 Gtw.jt Mischpolymeriaat. Sie wird 
in mehrere Anteile unterteilt. Aus einen Antell wird das 
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Mischpolyaerisat isoliert, indem man die Suspension in 
grosses Volumen Methanol giesst und das feste Produkt ab 
filtriert. Die Analyse ergibt einen StickB toff gehalt von 
0,50 }C{ der fllr das Mischpolymerieat bereohnete Sticks toff- 
gehalt betr&gt 0,28 Jfio 

Ein anderer Teil der w&ssrigen Suspension wird von einer 
geringen Henge von festen Material abgetrennt und mit Wasser 
auf einen Polymeris at gehalt von 5 Gew<># verdttnnt. Das Poly- 
merisat wird auf ein Gewebe aus Cellulosefaser aufgeklotzt, , 
indem man das Gewebe in die Xlotsflotte eintauoht und die Uber 
sohlisslge Plttssigkeit auadrttokt. Das Gewebe wird dann ge- 
trocknet und in elnexa Of en 3 Minuten auf 150° C erhitzto 
Die Gewichtssuaahme betr&gt 3,2 ?S t der Olabweisungs-Wert 
80 und der WassersprOh-Wert 70 o 

Das so behandelte Gevebe wird 15 Minuten unter RUhren bei 
70 bis 80° 0 in einer 0 f 2)Cigan Lflsung eines fUr Einsats 
unter erschwerten Bedingungen beetimmten Detergents (Tide) 
gevasehen; es wird dann aufeinanderfolgend in siedendem Was- 
oer und in kaltem Wasser gespUlt und getrooknet und dann bei 
225°C gebUgelt. Hach einen derartigen Was oh- und DUgelvorgang 
b«trfigt der Olabwe ie ungs -We rt 70 und bleibt auf dieeer B«he, 
wenn man das Gewebe 14-mal aufeinanderfolgend w&scht und 

bUgelto 

BAD ORIGINAL 
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Eine Kontrollprobe, bei der das Mischpolymerisat aus 30 # 
1H,1H f 1lH-Eieo8afluorhendeoylacrylat und 70 1H f 1H, 7H-Dodeca- 
fluorheptylacrylat (aber ohne Methylolacrylaaid) hergestellt 
war 9 verllert nach 10-maligem Wasehen dan grBssten Sail 
seines AbweisungsvermSgens* und 46 $> des auf die Faaer 
aufgebraohten Behandlungsmittels let durch das Wasehen 
entfernt word en » 

B e 1 b p 1 a 1 5 

Haoh der Method e von Belsplel 4 wlrd eine Emuslion hergestellt* 
die 2 Telle N-Methylolaorylamid, 30 Telle 1H, iHtHH-Bicosa- 
fluorhendecylaorylat, 68 Telle 1H, 1H, 5H-0ctafluorpentyl« 
aorylat, 3*5 Telle Natriumlaxirylalkoholeulf at und 180 Telle 
gekoohtea deetilliertea Vasser enth&lt* Diese Emulsion wlrd 
unter Verwendung einer L&sung von OtS Teilen Kaliuapersulfat 
in 36 Teilen gekochte?n destilliertem Vasser ale Polymerisations 
erreger polymeria iert. Baumwollgewebe, das In der in Beispiel 
4 beschriebenen VTelse behandelt wlrd, hat elnen ttlabweisungs- 
Wert von 80 und elnen SprUhwert von 70. Haoh 10-jaallgem 
Waaohen betr&gt der Olabwelsunge-Wert 70 und der SprUhwert 
70o 

Eln Stuck ?lltrlerpapier wild Bdt einem wttaerigen Latex behan- 
delt, der 5 <Jt* dee obigen Polymeria at ea enthait, und «war 
bis Vsu eln r Trookereufnal:^* von 5#2 Das bohandelte 
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Papier wird 2 Minut n bei 150° C getr oknet. Ea hat einen 
Olabveiaungs-Wert von 90 und das Waaserabweiaungavermtfgen 
1st ebenfalls gut a 

Wenn nan anatelle der oben beeehriebenen Aorylatester nun- 
mehr Methaorylat ester der Perfluoralkohole rerwendet, erzielt 
man Shnliohe Werte dee Vaseer- und OlabveiaungarenaBgenso 

Beieplel 6 

lach der allgemeinen Kathode von Beispiel 4 wird eine 
Emulsion hergestellt 9 die 0,5 Telle N-Methylolacrylamid. 
69 t 5 Telle 1H, 1H 9 7H-l)odeeafluorheptylaorylat 9 30 Telle 
lH 9 1B 9 1lH-Eieoaafluorhendeoylaorylat 9 3 9 5 Telle Natrlw- 
laurylalkoholsulfat und 180 Telle gekochtes deatilliertea 
Vaseer enth&lt. Diese Enuleion wird unter Vervendung elner 
LOsung von 0,8 Teilen Kaliumperculfat in 36 Teilen gekoohtem 
deetilliertem Waaeer ale Polymeria at ions erreger polyneriaiert. 
Daa so gewonnene Mlsohpolymerieat enth&lt 0,10 Qew.jt Stiok- 
•toff 9 was elnem H-Kethylolaoxylaaid-Gehalt von 0,4 Oew»jt 
la Polymeria at entaprloht. Bauawollgewebe. daa sit dieses 
Polymerieat In der gleichen Velae behandelt wird. wle es In 
Beieplel 4 beaehrieben lat 9 hat eln gutee 01- und Waaeer- 
abweieungs vermtJgen * Haoh 3-maligein Vaaohen und anechlieeaen- 
dem BUgeln 1st da8 01- und WaseerabveiaungevermOgen praktiaoh 
das glaiohe vie vor d»r Vascbbehandlung. 
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Beiapiel 7 

Ifach der in Beiapiel 4 angegabea^h Method e wird eine Fmul- 
sion hergestellt, die 2 Teile N~Methylolacrylamid f 98 Telle 
lU»lH»9iWIexadecafluornGnylacryla1; t 3t5 Teile Natriumlauryl- 
alioholaulfat und 180 Teile gekochtes destilliertes Wasaer 
entJiSlt* Dieae Emulsion wird unter Yerwendung elner L&sung 
von 0,8 Teilen Kaliuapersulfat in 36 Teilen gekochtem deatillier 
ten W&gaer als Polynerisationoerreger polymeria iert* Die 
Analyse dea Stickatoffgehaltee ergibt, das3 das als Produkt 
gcvonrene Polyneriaat 1,3 Gew<,# NHKethylolacrylaroidgruppen 
tin thai t. Baumwollgewebe, das mit dies em Polymerieat in der 
gleicken Weise behandelt wird, wie in Beiapiel 4 beschrieben 
i3l t Lat einen Olabweieunge«Wert von 70 « Hach einmaligem 
YZ&achen betragt der dlabweiaungs-Wert 70 und der Spruhwert 

Ahnliche Ergebnisse werden erzielt, wenn man daa Verfahren 
dieaea Beispiels wiederholt, jedoch anatelle dea Acrylates 
98 Telle lH t 1H f 9H-Hexadeoafluornonylmethacrylat verwendet. 

Beiapiel 8 

Nach der in Beiapiel 4 beschriebenen Method© werden 15 Teile 
lH»lH,1lH«*Eiopsafluorhendecylacrylftt f 34 Teile 1H»1H,7H- 
Bodecafluorheptylacrylat, 1 2eil H-Methylolaorylamid und 
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90 Telle gekochtes destillierteo Wasser emulgiert, wobei 
man 1,75 Telle Hatriumlaurylalkoholsulfat als Emulgier- 
aittel und 0,5 £eile Natriumborat ala Puffer verwendet, tun 
den pH-Wert bei etwa 8 zu halt en » Man erhitat die Emulsion 
nuf 90° C und eotst elne Losung von 0,4 Teilen Kallumpersulfat 



und 0 f 2 Teilen Natriumbisulfit in 18 Teilen gekochtem destillier 
ten V/asaer mu Man crhitzt das Oemiach und rllhrt es 16 Stunden 
bei 50° On "Das Gemi3ch wird dann abgektthlt und filtrierto 

])as Filtrat 1st ein Latex mit 28,2 # Festanteilen und einem* 
FK-fc : crt von 8,3. Das Polymeria at wird isoliert, indem man 
den Latex in Methanol giesst und das koagulierte Polymeria at 
mit Wa3ser w£scht« Dieses Polynerlsat 1st In Aceton unlBslich 
und ha* im woeentliclien die gleiche Zusammensetzung wie 
das gem&sa Belspiel 4 gewonnene Produkt* 

Durch VerdUnnen dieses Latex mit Wasser bis auf einen Pest- 
stoffgehalt von etwa 5 ?t wird eine CLotzflotte hergestellt, 
deren pH-Wert 7 f 6 betr&gt. Bautawolle, die mit dieser Disper- 
sion behandelt wird* (2,8 Gew.56 der Faser), hat einen 0l~ 
abweisungs-Wert von bO. Haeh 16 Vaech- und BUgel-Zyklen 1st 
der fllabweisungs-Wert auf 50 gebllebeno 

lis wird eine tihnliche Klotsflotte hergestellt und der pH- 
Wert doreelben mittela SchwefelaMure auf 2,4 eingest elite 
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Baumwolle, die mit dieser Dispersion behandelt wurde, bis die 
Bauravolle 3,2 £ Polymerisat anthalt, hat einen Olabweisungs- 
Vert und einen Waeaerabweisunge-Wert von 80 a Hach 14 Wasch- 
und Spriih-Zyklen und BUgeln bleiben das 01- und Waaaerabwei- 
sungsvexmttgen auf 80 o 



BeisPiel 9 

Ran setzt 2 Telle Ammoniumdi-( lHt1H t 7H-Dcfdecafluorheptyl)- 
phoaphat (INS. 2 597 702) und 1 Sell H-Methylolacrylamld zu 
100 Teilen gekochtem destilliertem Wasser zu und homogenl- 
alert das Cremisch, Tim das Inlttaunggehen zu fSrdern<> Bun wird 
unter krftftigem RUhren ein Gemiach von 15 Teilen 1H,1H,11H~ 
Bicoaafluoxhendecylacrylat und 34 Teilen -lH,lH,5H-Ootaf luor- 
pentylacrylat zugesetzt. Man erhitzt dieses Gemiach auf 50° 0 
und setzt 0,2 Telle Kaliump eraulf at als Polymerisations erreger 
zu. Han hfilt das Heaktionagemiach 9 Stunden auf 50° 0, urn 
die Polymerisation zu Ende zu fUhren* Baa Produkt iat eine 
milchige Emulsion, die keln Koagulat en thai t. Ihr pH-Wert 
betriigt 4,0, und ihr Vestanteil 32,7 Gew.#. Venn dieses Produkt 
aua einer Elotzflotte von 5 Gev.jC und einem pH-Wert von 2,5 
bia zu einer Trookenaufnahme von 4,3 St auf Baumwolle aufge- 
klotzt und die ao behandelte Baumwolle an Luft getrocknet 
tmd gebtigelt wird, iat das bleibende 01- oder Waeaerabweiaunga- 
vermdgen des behandelt en Gewebea aehr gut<, 
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Ea warden praktiech di gleichen Ergebaisse rai It, venn 
bei der Arbeitavelae dea voretehenden Beiapiels die 
Ammoniunraalze von Perfluoroctana&ure Oder -Hydro perfluor- 
nonana&ure als Diapergiermittel verwendet werdem 

Wenn man dao Terfahren dea Beiapiels 4 wiederholt, nur an- 
a telle von N-Methylolacrylamid nynmehr Acrylamid verwendet, 
iat daa durch den ao gewonnenen Latex auf Baumwollgewebe 
herrorgeruf ene 01- und Waeaerabweisungsverzattgen nlcht vpsch- 
echt. So betrug bei einem Teat, bei welch em die Srocken- 
auftaahme auf deu Qewebe 4*6 Oew.jt betrug, daa anffingliche 
01- und Was a erabwei aunge vermdgen 70, aber dleser Wert vurde 
xiach einsaligem Vaaohen bis auf 0 herabgesetst, £e war un~ 
stfglich, durch BUgeln dea gewaaohenen ffewebea die Abweieungs~ 
werte auf aber 0 *u erhBhen* 

Beiaplel 10 

98 Teile 1H,1H-Fent*fluorpropylacrylat warden tmter 
BOhren in einer in einen Bundkolben als Polyneriaations- 
gefKsa beflndliohen Ldeung eaulgiert, die sua 180 Teilen 
gekoohtea deetilliertem Vaseer, 4 Zeilen tfatriumlauryl- 
alkoholaulfat, O t 49 Xeilen Batriumborat und 0,4 Teilen Kalium* 
peraulfat beateht. Man erhitat die Emulsion auf 55° 0 und 
aetst 2 Teile B-Methylolacrylamid hinzu. Kan halt daa Gemiaoh 
unter RUhren 20 stunden auf einer Temperatur swischen 50 und 
55° C. In di aer Zeit erf l^t eln 94#ig t lyneriaatton 
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der Monomeren, vrodurch eina wliasrige Suspension mit einem 
Festanteilgehalt von etwa 33 # entstehto Der Stiokstr?ff« 
gehalt der Feststoffe betragt 0 C 24 der berechnete Wer* 
betrSgt 0,28 



Wenn dieses Polymerisat auf Baumwollpopeline aufgeklotzt v;ird, 
indem man das Gewebe in die Klotzflotte eintauoht und die 
ttberschtissige Flttseigkeit abpressi, das Gewebe trocknet 
und 3 Minuten auf 150° 0 erhitzt, ist es 81~ und waaaerab^ 
velsend geworden* Die prozentuale Gewichtszunahme des Gewebee 
(d« h. die Trookenaufnahme an Polynerisat) und die dabei 
erwittelten Werte fiir das 01- und WasserabweisungsvermBgen 
sind nachfolgend gusammengestellt: 



Ausmass des Auf- 
ziehene als 
Gewichtszunahme des 
Gewebes in # 



Olabweisungs - 
Wert 



2 
1 

0,5 



anfang 
lich 



70 
70 
70 



nach 3 - 
maligem 
Was chen 

60 
60 
50 



Was oerapriih~ Wert 



anfang- nach 3 s 
lich maligem 
Was chan 



50 
50 
50 



50 
50 
50 



Ahnliche Ergebnisse werden erzielt, wenn man in dem vor~ 
stehenden Beispiel anstelle des Acrylates 98 Telle 1H,1H~ 
Fentaf luorpropylmethacrylat verwendet « 
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Die naohfolgende Tabelle erlfiutert die Hsrstellung ternfirer 
Polymerisate unter Verwendurig verechiede aer Gemisc'ie eines 
1H,1H-Polyfluoralkylacrylates und einee lH,1H^»H-Polyfluor- 
acrylatea ait H-Hethylolacrylamid, eowie die Auf Dringung der 
so gewcnnenen Polymerisate auf versclu e j me Pasem. 



Anaatz-Nr. 


1 


2 


5 


Beatandteile des Poly- 


A 


66 


49 


10 


merieates (6ew.^);' 


B 


10 


49 


86 




C 


2 


2 


2 




Oa 


60 


70 


70 


Baumwolle 


Wa 


50 


50 


50 


Wolle- 


Oa 


50 


60 


60 


Abweiaunga- Gabardine 
werte bei 


Wa 


50 


50 


50 


Hylon 


Oa 


60 


70 


70 




Wa 


50 


50 


50 


Polyeeter- 


Ca 


60 


70 


70 


' f aeer 


Wa 


50 


50 


50 


Holle, 


Oa 


50 


60 


60 


Kamigaro 


Wa 


50 


50 


50 



grlEuterwig der Abktlrzungen: 

A « 1H.lH,9H-He:xadeoafluornonylacrylat 
B * 1H f 1H-Pentafluorpropylacrylat 
C * H-Methylolacrylamid 
tta » Olabweiaungs-W rt 

Wa = Wasoerabwelsunga-Wart s V vi ^Xffi$%f2 / QQ2 1 
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Die Brei-Xomponenten-Polymerisate werden ala waserige Diaper* 
sionen hergestellt. Bin Gemisch von 65 Teilen Waseer, 2,5 Teilen 
einer 50$Cigen w&ssrigen DBsung von Octadecyltrimethylammonium- 
chlorid und 10 Teilen jedes der drei Gemieche der 3 angegebenen 
Monoraeren wird in eine unter Stiokstoff gehaltene Plaache e:ln- 
geruhrt, wghrend man die Temperatur auf 50° 0 erhoht. An dieser 
Stelle setzt man 0,1 Teile 2,2 I -Azodiisobutyramidindihydrochlorid, 
in 10 Teilen Wasser gelBst, hineu, um die Polymerisation zu er- 
regen. Man Ifisst die Poly merisat ion unter HUbren 6 Stunden bei 
50° C fortschreiten. Die so erhaltenen stabilen Dispersionen 
enthalten etwa 11 # Pestanteile. 

Teile dieser w&esrigen Dispersionen werden mit Wasser verdlinnt, 
um Klotsflotten zu erhalten, die 3 Gewojt Polymerisat enthalten. 
Das Polymerisat wlrd auf das Gewebe aufgeklotst f indent man eine 
8-g-Probe des Gewebes in die Flotte elntaucht und das gleiche 
Gewioht an 3jfciger Dispersion aufnehmen lasst. Daa behandelte 
Gewebe wird dann ap. Luft getrooknet und in einem Umluftofen 
2 Minuten bei 175° C getrooknet* 

Wenn in den obigen Polymerise tansatzen anstelle des 1H,1H-Penta« 
* fluorpropylacrylats nunmehr 1H»1H, 2H, 2H-Heptafluorpentylmethacry- 
lat verwendet wird, werden ghnliche WaBser- und Olabweisungs- 
effekte auf den verschiedenen Faaern eraielt* 
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Venn man die Verfahren gemfiss Beispiel 2 bis 11 ait der Aue- 
nahme wiedorholt, dass man In jedem Beispiel das N-Methylol- 
acrylamid durch die gleiche Oewicbtsmenge "N-Methylolmethacryl- 
amid ersetzt, erhttlt man Mischpolymerisate, .die in gleicher 
Weise eine erhShte Wasohfestigkeit ergeben, insbesondere hln- 
eichtlich des OlabweisungsvermBgense Das wird welter in den 
naohfolgendeu Beispielen eriilutert: 

Bet spiel 12 

£s werden nebeneinander 3 Polymerisate aus naohfolgenden An- 
efttzen Hergestellt: 





I 


II 


III 


K-Methylolacrylamid 




2 




N-Methylolmethacrylstaid 






2 


1H,1H,2H,2H-Tridecafluor- 
octylmethacrylat 


98 


98 


98 


Ootadeoyltrimethylanmonium- 
bromid 


4 


4 


4 


Acetpn 


80 


80 


80 


Waaeer 


270 


270 


270 


2,2' -Asod i but y rani dindi- 
hydrocnlorid 


0,1 


0,1 


0 



Han bringt diese Ans&tze mit Ausnahme des Katalysators (2,2'- 

Azodihutyramidindihydrochlorid) In ein PolymerisatlonsgefSss 

und ppttlt mit Stickstoff • Dann werden die Chargen auf 60° C 

erhitzt. Die. Polymerisation wird durch Zusatz doa Katalysators 

erregt und 3 Stunden fortgseetzt . Bei jeder Polynerisati a be- 

trfigt der Unwandlungegrad im Polynerisat 97 bis 100 J*. 
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Jede der so erhaltenen wfissrigen Dispersionen I, II und III 
wird ait Wasser auf einen Polyaeriaatgehalt von 2 Gew 0 # ver- 
diinnt* Hun wird Baumwoll pope line alt jeder Dispersion bis auf 
100 $> Gewiohteaufnahrae geklotzt, urn eine 2#ige Beladung der 
Faser ait dea Behandlungsmittel zu erreichen (2 # Oc-WoF.)* 
Nachstehend wird das anffingliche 01- und WasserabweisungBver- 
oiSgen dcs behandelten Gewebes und die Beibehaltung dieeer 
Elgensohaften wShrend des Wasohens und Trockenreinigens ange- 
geben: * 



Pclymerloat anf&nglioh nach. ein- nach fUnf- nach ein- nach fUnf- 

maligem maligen maliger maliger 
Waeohen Waeohen Trooken- Trocken- 
■ • ______________ reinlgung relnigung 



Olabweisungs-Werte 



I Kontrolla 

II 

III 



100 

100* 

100 



80* 
90 



80 
50 



90 
100 
100 



80 
100 
100 



WaaaeraprtLhteat-Werte 



Polymeriaat 



anf&nglioh 



nach elnmall- 
ger Trocken- 
reinigung 



I 
II 
III 




50 + 
80 
80 
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Aus den nachfolgend angegebenen Ansfitzen (Gewichtsteile) wer~ 
den zwei Polymerisate hergestellt: 





17 


T 


Waaaer 


222 


240 


Oct adecy ltrlme t hylammonium- 
bromid 


4 


4 


Gemiach von Pplyfluoralkyl- 
methacrylaten 


100 


100 


Aoeton 


80 


30 


K-Methylolacpylamid 




4 



2 t 2*-Azodibutyramiddihydro- 0,04 0,01 

ohlorld 

+) Dae Gemiach besteht aus Terbindungen der Formal 
P(CP 2 ) n CH 2 CH 2 0.C0.C(CH 3 )»CH 2f worin n - 6, 8 und 
10 in den Jlengenverh&ltnisaen von 3:2:1 1st. 

Man bringt die FolymerlaationBanafitse ohne den KatalyBator in 
eine Polyaerieationsapparatur ein und spUlt mit Stiokstoff , am 
den 'Saueretof t su entfernen. Die Ana at ze werden nun auf 60° C 
erhitzt. Die Polymeriaation wird durch Zusatz dea 2,2*-Azodi- 
butyramidindinydrochloride erregt und 3 Stunden fortgeaetat. 
Die Umwandlung in Polymeriaat betriigt in Jed em Palle etwa 
98 *. 
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Die Polymer isate warden auf Baunwollpopeline bis zu elner Be- 
ladung von 2 £ auf geklotzt s die Gewebe an Luft getrooknet und 
2 Minuten bel 170° C gehfirtet. Die Werte fltr die Olabweisung 
und den WassersprUhtest sind folgende: 

Olabweisungs-Werte 



Polymeriaat anfMnglich 



IV 
V 



90 
100 



nach ein- 

maligem 

Waachen 

0 
90 



nach drei- 

maligem 

Waschen 



80 



V 



WaaserBprtihteBt-Werte 



Polymeriaat anfMnglich 



90 
70* 



nach ein- 

mallgem 

Waschen 

0 

50 



nach drei- 

maligem 

Waschen 



50 



Bieae Werte zeigen, dass der Zuaatz von H-Methylolacrylamid 
♦ 

die Best&ndigkeit dee Ol- und WaseerabweisungsvermQgens gegen- 
ttber wlederholtea Waschen merklich verbeasert hat. 

Die in den Beispielen 12 und 13 verwendeten Polyfluoralkyl- 
eater kBnnen nach der in Beispiel 1 angegebenen Methode Oder 
auch nach einer anderen Methode berg est ell t werden, die sioh 
schematise)! wie folgt darstellen lasst: 
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C n P 2a+1 CH 2 CH 2 J * CH 2" : "^(C^JCOOAe > 

C n F 2nH CH 2 C» 2 00CC(jCH 3 ) i "^CH 2 . 

Die Jodide C n *2a+1 CK 2 CH 2 J werden hergeatellt, indem man 
^n*2n+1 n *"* Xthylen umsetzt (vgla Haszeldine u.a., J. Chem, 
Soc, 1949 . 2856; 1950 . 3041 und Park u.a., WADC 56-590, Teil II. 
ASTIA 151014; J* Org. Chem., 2£ f 1166 (1958) o Die Jodide 
C n P 2n+1 J 8in<i n ach den Methoden von Haszeldine u.a. (Nature, 
167, 139 (1951); Je Chem, Soc. 1953, 3761) ufcd Brice and Simons 
(J^A.C.S,, T£ $ 4016 (1951)) erh&ltlieh. 

In den vorstehenden Beispielen sind zwar besonders Baumwoll~ 
oder Wollgevebe erlfiutert, die neuen Mittel gemfiss der Erf in- 
dung konnen aber mit gleioher Wirkung und ftir den gleiohen 
Zweck auch auf andere Textilfaaern aufgebracht warden, wie 
Hylon, Acrylfaeern und Polyeeterfasern eowie auf gemischte 
Text i lien, &• B. Gemiaohe von Wolle mit Polyaorylnitrilfasern* 
Die neuen Mittel gemase der Erfindung sind auch auf nichttextile 
Faoenaaterialien, .wie Papier anwendbar, aber auch auf nicht- 
faorige Eolien, z„ B. Folien aua C ell ulosehy drat oder Cellu~ 
loeeestero 

Balapiel 14 

Anteile der in Beispiel 11 beachriebenen wSssrigeri Dtspersionen 
werden wie in Beispiel 1i angegeben mit Wassar verdiinnt, urn 
Kl tsfl tten mit 3 Gewe?£ Polymerieat herzustellen* Klotsflotten 
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dies r Art werden aus Jedera dee In Beispiel 11 angegebenen Ter- 
polymerisats hergestellt. Streifen auo unbehandelter Cellophan- 
folie (Cellulosehydratfolie) werden in die entaprechenden KJots- 
flotten getauctat* Die eingetauchten Proben werden bei Raumtem- 
peratur durch Abtropfenlassen getrocknet und 2 Minuten auf 
180° C erhitzt. Sie besitzen nach dieser Bebandlung ein hohes 
01- und Wasserabweiaungavermt5gen» 

Die Messung dee AbweisungsveraiSgens erfoigt .in diesem Beispiel, 
indem man in jedem Falle den Bertthrungswinkel bestimmt, wie es 
von W»C. Bigelow a. a. in Journal of Colloid Soience, Band 1 f 
Seite 520 boschrieben 1st. In vorliegendem Palle wird jedooh 
der fortschreitende Bertihrungawinkel gemessen* Das bedeutet 
der ffrenzwert, dam sich der Beriihrungswinkel nahert, wenn die 
Griisse der f ltiasigen Kttgelchen (01 oder Yasser) auf 'der Cello- 
phanoberfl&che durch Zuaatz weiterer TrQpfchen der gleichen 
Plttssigkeit erhSht wirdo 

Ed wurde gefunden f dass der fortschreitende Beriihrungswinkel 
bei Hexadecan ale der Bligen Plttssigkeit in dem behandelten 
Cellophan einen ffert erreicht, der von 64 bis 73° variiert 
(geaass dem in der Klotzflotte verwendeten Terpolymerisat) f 
w&hirend der Winkel fttr unbehandeltes Cellophan 0° betrSgt. 
Im Palle von Wasser variiert der fortschreitende BerUhrungs- 
winkel <ttr die drei Terpolymerlsate von 104 bis 112°, wShrend 
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eine unbehandelte Kontrollprobe einen Winkel von 0° aufneist 

la der nachfolgenden Tabeile sind diese Teste noch welter er- 
lautert : 



Z uaammene e t aung 
des Polymerisa- 
tes* Gew^ 

ABC 

88 10 2 

49 49 2 

10 88 2 

unbehandeltes 
Cellophan 



Olabwe isungsver-- 
mBgexi, Beriihrungs- 
winkel gegen Hexa- 
deoan y 



64 
72 
73 
0 



WaeserabweisungS"* 
veraogen, Berilhrungs 
winkel 9 gggen Waeser f 



104 
110 

112 
0 



(Die Komponenten A, B und C sind in Be ie pi el 11 erl&utert.) 

Anstatt die 51- und wasserabweisend machenden Mittel durch Auf- 
klotsen aus w&ssrigen Sub pens lonen auf Gewebe aufsubringen, 
kann auch eine Sub pension der abweisendmaohenden Mittel auf 
die Oberfl&che dee textilen Gewebes oder dee Papiers aufge- 
eprttht, warden; dae Pasermaterial wird dann getrocknet und er- 
hitzt, urn dem auf den Behandlungsgut befindlichen abwelBend~ 
maohenden Mittel Bauerhaftigkelt eu verleihen. 

Bern Pachmann eind weitere Varianten dieses Verfabrens ohne 
wei teres gegeben* 
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Patentansprttohe 



1 . Verf anren snia 01- und tfasserabweisendmaehen yon Pasern und 
Folios, aus synthetisohen und natlirlichen Hoohpolymeren duroh 
Impragnieren ait fluoxnaltigen Polyjnerieaten, daduroh gekezm- 
zeiohust, dasa nan das Behandlungsgut nit einer wassrigen 
Emulsion tines ttLsohpolyaerisatee Ton H-Hethylolaorylani& bzvr. 
~methacrylaaid und elnea Oder .mehreren Pluoralkylestern der 
G-ruppe 

Q-oca 2 (oj 2 -cnp 2 )^: (a> » 1 bis 6) 

Q-O0H 2 (0P 2 ) n P (n - 2 bis 12) 

und Q-0CH 2 CH 2 (0t 2 ) n P (n » 2 bis 12) 

worin Q den Aeylreet der Aoryls&ure oder der Kethaorylsaure 
bedeutet, behandelt und das be hand el te Gut etwa 30 Sekunden 
bis 5 Minuten auf etwa 100 bis 150° 0 erhitzt-. 

2. Verfahren naoa Anspruoh 1, daduroh gekenneeiohnet, dasa nan 
das Behandlungsgut bis su einer Trookenbeladung von 0,5 bis 
10 £ an Polyaerisat behandelt. 

« 

- 1 - B09902/0821 
. Neue Untejlagen (M.7.iiAi*a Nr, i *ti a ml n i wmm i&iJSBn 
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5. Kittel aur BiirohTUbrung dea Verfahx na nach Anapruoh 1 und 2, 
gekezmzeiohnot durch eine waaarige Emulsion eines Miachpoly- 
nerlaatee gem&sB Anapruoh 1, in velchem dae tf-Methylolaoryl- 
anid 0,25 tie 5 £ von Geaamtgewieht dee Misohpolymeriaatea 
auBoachto 

4. MlBchpolymeriaat aua S-Hethylolaerylanid bzw, -methacrylamid 
and einea Oder aehreren Fluoralkyleatern der Gruppe 



worin Q den Acylreat der Acrylsaure Oder der Methaorylsaure 
bedeutet, nit einea Oehalt an H-Methylolaorylamid- bzw. -math- 
aorylaaideinheiten von 0,25 bis 5 (tov.-jt. 

5* Misohpolyneriaat nach Anapruoh 4 aua ff-Methylolaorylaoid und 
Methaorylaaure und Methacryl«aure-1H JH,2H, ffl-trideoaJTluor- 
ootyleBter* 

6. Hieohpolymerieat naoh Anapruoh 4 aua ff-Methylolaorylanid und 
Aorylsaure-IH , 1H-peatadeoaf luoroo tylea t'er . 

7. Mi80hpolyiBeri8at naoh Anapruoh 4 aua N-Methylolacrylamid und 
einea Gemlsch aua Hethaorylsaurefluoralkylestern der allge- 
neinen 7onnel 




(a « 1 bis 6) 
(n » 2 Die 12) 
(n « 2 bia 12) 



Q-0CH 2 (CP 2 ) n P 
und Q-0CH 2 CH 2 ( 0? 2 ) n ? 
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OH, 

PCCPg^OHgCHgO'CO-CsCHg » 
in. der n die Werto 6, 8 und 10 hat und diese dxei EstereiDhai- 
ten im Yerlialtnis 3 i 2 : 1 vorliegen. 
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